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Abstract of FR 2637910 (A1) 

The invention relates to the food industry and more 
particularly to a new process for producing 
blackcurrant seed oil. More precisely, it relates to a 
process in which the crushed and dried blackcurrent 
seeds are subjected to extraction with a supercritical 
fluid in two extraction autoclaves (POT 1 and POT 2) 
set up in series and then a first heating 
decompression operation in a settling vessel (POT 3 
and POT 4) is carried out to separate a first lipid 
fraction which is rich in polyunsaturated fatty acids 
and then a second heating decompression operation 
in a settling vessel (POT 4) and separators S1 and 
S2 is carried out to produce, after combination of 
these fractions, an oil containing virtually all the 
polyunsaturated fatty acids present in the starting 
material. The invention also applies to salad oils 
obtained according to the process defined above. 
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^) invention se rapporte d I'industrie alimentaire et plus 
particufidrement & un nauveau proc6d§ d'obtention de I'huiie 
de p^pins de cassis. 

EHe se rapporte plus pr^cis^ment ^ un procSd^ dans lequel 
on soumet les p^pins de cassis broy^s et s^ch^s h une 
extraction par un fluide supercritique dans deux autoclaves 
d'extraction (POT 1 et POT 21 months en s6rie. puis procede h 
une premidre operation de decompression chauffage dans un 
d§canteur (POT 3 et POT 4) pour s^parer une premidre fraction 
lipidique riche en acides gras poty-insaturds puis d une 
deuxitoe operation de decompression chauffage dans un dS- 
canteur (POT 4) et des s^parateurs SI et S2 pour obtenir 
apres reunion de ces fractions, une huile renfermant la quasi 
totality des acides gras poty-insatur^s pr^ents dans la matiSre 
premidre. 

Llnvention s'^tend aussi aux huites de table obtenues selon 
le procSdS d^fini ci-dessus. 
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D'HOILB DE VBPim BE CASSIS BIBICStE 



La prgsente invention se rapporte essentielXement S I'iwiustrie 
alimentaire et en particulier au prablSne des huiles alimentaires 
i visee dietetique. 

•L'intSrgt de la dietetique est d'orienter la nutrition huniaine 
vers des aliments plus appropries au mode de vie en apportant les 
glements guantitatifs et surtout qualitatifis les plus inportants, 
en quantites determinees. 

C'est ainsi que les dietgticiens ont mis I'aecent sur les 
avantages pour la sante, des huiles riches en acides gras 
poly-insatures sous une forme ais&nent digestible. 

De tous les acides. gras insatures, ceux appartenant a la serie 3, 
c'est-a-dire presentant trois doubles liaisons, sont apparus les 
plus interessants car aptes a foumir des precurseurs de prosta- 
glandines par I'intermediaire de mecanismes d'homologation et de 
creation de doidiles liaisons suppl&ientaires sous I'irifluence de 
dgsaturases specifiques du tegne vigStal. 

Panai les acides de la serie 3, I'acide r-linolgnique s'est avere 
Stre le plus iinportant dans le regne vSgetal car U se trouve h tai 
carrefour mgtabolique. 

L'acide T-linolenique {C18 : 3 (n-6) est un acide gcas essential 
presentant un grand interet pour des usages cosmetiques, 
dietetiques et medicinaux. Certains micro-organismes, quelques 
families de plantes telles les onagracles ainsi que les pepins de 
cassis peuvent en contenir jusqu'S 20 %. on pent dans ce dernier 
cas I'obtenir a partir des tSsidus de pressage ou de fenoentation 
des fabricants de sirop ou de liqueur de cassis. 
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La demands de brevet europeen 92.085 (NESTLE) enseigne que les 
huiles de pepins de fruits du genre Ribes contiennent xin 
pourcentage appreciable, au moins 4 % en. poids d'acide 
T^linolenique, De plus, ces pepins sont disponibles en grandes 
quantites dans les tourteaiix provenant du pressage des jus de 
fruits, de la fabrication des confitures et gelees ou des inouts de 
fermentation provenant de la production des eaux-de-vie, liqueurs 
et schnaps, sous-produits qui etaient jusqu'a present utilises 
comme combustible ou comme four rage. 

Les huiles utilisees proviennent en pratique du cassis (Ribes 
nigrum), des groseilles (Ribes rubrum), des groseilles a maquereau 
(Ribes ova-crispa ou grossularia) ou des fruits d'h^rides de ces 
especes. On peut, bien entendur utiliser un melange de ces fruits. 

Le contenu en lipides des sous-produits mentionnes ci-dessus est 
de 12 a 30 % en poids suivant la matiere premiere ^ La phase 
lipidique contient §t son tour de 4 a 19 % en poids d'acide 
Y"linolenique . 

L'huile de cassis est preferee a cause de sa teneur elevee en 
acide r-linolenique, et contient en outre de 1 a 2 % en poids de 
corps insaponifiables, tels que alcools aliphatiques, hydrocar- 
bures, tocopherols, squalene, g-sitosterol, campesterol et A-7 
stigmasterol. Sa densite est 0,9215 g/cm3 (a 20*C) et sa viscosite- 
28,3 centipoise (a 20°C), si on se refere a la litterature. 

La demande europeenne 92.085 deer it un procede de preparation 
d'huiles a partir de pepins de fruits du genre Ribes, caracterise 
par le fait qu'on inoud une matiere vegetale contenant ces pepins 
et qu'on I'extrait par deux solvents successifs de inaniere a 
obtenir un corps gras contenant au moins 4 % en poids d' acide 
Y^linolenique pratlquement depourvu des composes phenoliques 
colorants, des acides gras libres, des colorants et des cires de 
ces fruits. 
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Parnii les solvants decrits dans cette demande de brevet, on cite 
notaniment un fluide supercritigue coittme par exempler le dioxyde de 
carbone dans des conditions lui conferant un caractere polaire* 
C'est ainsi qu'une variante du precede decrit consiste It extraire 
les graines en utiliant p. ex. le dioxyde de carbone a 250-35Q bar 
et 60-80°C en cycle continu, le solvant etant recupere sous forme 
gazeuse par diminution de la pression, reccaiprime et recycle. On a 
constate que ^'extraction par m second solvant comnte I'^thanol 
pennettait d'eliminer la {diipart des matiires colorantes et des 
cires presentes dans les pellicules et autour des pepins s en 
effetr les cires se diposent par refroidissement a partir de 
I'extrait alcoolique tandis que celui-ci est tres fortement 
colors. 

la presente invention vise a ameliorer sensiblement le procede 
decrit anterieurement en sin^lifiant les etapes industrielles et 
en permettant, en n&ne teaps, d'obtenir une concentration plus 
elevee en acides gras.poly-insatures dans I'huile recoltee* 

L' invention repose sur la constatation inattendue que la solu- 
bilite dans le gaz carbonigue supercritique des triglycerides a 
longue chaine carbonee et poly-insaturee est plus faible que celle 
des triglycerides satures et de poids loolgculaire plus faible. De 
ce fait# une diminution du pouvoir solvent obtenue en abaissant la 
pression et/ou la teit^rature provogue une desolubilisation 
relativement selective de ces differents acides gras, tout en 
maintenant en solution les produits secondaires colores ou 
g§nants. 

II est done possible en utilisant corome solvant unique, un fluide 
§i I'etat super critique connne le gaz carbonique, d'effectuer dans 
m premier temps une extraction pratiquonent totale des corps gras 
contenus dans les pepins puis en reduisant la pressionr de 
recueillir preferentiellement une fraction huileuse dans laquelle 
les triglycerides d' acides gras poly- insatures sont concentres. 
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EnmSme temps, les triglycerides d'acides gras satures, les 
natiSres colorantes et I'eau restent dissouts dans le fluide 
si^rcritique et se trouvent ainsi eliminSs. 

La litterature indique que le taux d'extraction des triglycerides 
gras par le gaz earfaonique super critique augmente considera- 
blement avec le pression (jusqu'i 600 bars) a une temperature de 
ecc. En fait, a des pressions sensiblement noindres et & une 
temperature legerement inferieure, le rendeaent d'extraction 
pouvaitStre aussi eleve a condition d'auginenter le temps de 
traitement par le gaz carbonique supercritique. 

Le precede de I'invention peut done etre caractirlsS par le fait 
que I'on soumet les pepins de cassis broyes dans m noulin puis 
tandses, a une extraction par le gaz carbonique a I'etat liquide k 
une tenpSrature comprise entre 50 et 60°C, pendant 10 a 20 heures, 
poison realise me operation de decompressioVchauffage a une 
pression de 100-150 bars et It une temperature variant de 60 a 
lO'C, on separe par un decanteur la phase liquide qui s'est 
separee riche en acides gras insatures, puis soumet le fluide 
supercritique 3 une deuxieme operation de decompressioiv'chauf fage 
a une pression comprise entre 35 et 60 bars et a une temperature 
allant de 60 a 70= pour recueillir une nouvelle fraction riche en 
acides gras insatures. 

Le precede selon 1' invention eut encore etre defini par les 
modalites d'execution suivantes actuellement preferees : 

1.. les pepins de cassis sont amenes 3 une granulomerie de 200 & 
800 microns et de preference d'environ 300 microns § 700 
microns. 

2. la temperature d'extraction par le fluide t I'gtat 
supercritique est de preference de 55". 
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3. la pression d'extraction est de 200 a 300 bars et de prgference 
entre 240 et 260 bars. 

5 4. la durSe optlmale d'extraction varie de 10 a 25 heures et de 
preference cte 15 a 20 heures, 

5. la premiere- cperation de decompression s'effectue I une 
pression variant de 110 a 140 bars et de prgference de 115 a 

10 130 bars. 

6. la premiere operation de decompression s'effectue i une 
tenperature qui varie de 60 et 65°. 

15 7. la deuxieiDe opSration de decoinpression s'effectue a une 
pression qui varie de 45 It 55 bars et de prgference & une 
pression de 50 bars. 

8. la deuxiSme opSration de decoinpression s'effectue g une 
20 tenperature qui varie de 60 g 65". 

9. les fractions d'huile recueillies dans les pots de decantation 
et reunies foumit une inati§re grasse dont la teneur en acide 
r-linoleniqoe est d'au moins 15 % et dont la coloration est a 

25 peine perceptible (incolore a jaunStre trSs faible). 

L'invention s'etend encore aux huiles de table S base de pepins de 
cassis obtenues selon le procede de l'invention ou ses variantes 
tedinigues Svidentes. 
30 , 



35 
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EXEMPLE 1 : 
ESSAI PILOIE 

1 - Conditions operatoires j 

Afin d'obtenir des resultats extrapolables 3 I'echeUe indus- 
trielle, 1 'extraction de lipides a ete realisee sur une unite 
pilote d'extraction, par fluide supercritique fonctionnant en 
boude fetmee avec recyclage du solvant (Figure 1), coniprenant : 

- Deux autoclaves d'extraction (POT 1 et POT 2> en sSrie, dans 
lesquels viennent s'inserer deux paniers de chargement 
cylindrigues fermes & leurs extremites par des frittes de porositg 
45 fm et d'Spaisseur 5 nm. 

Volume utile de chargement : 1,85 1/panier 

- Debit de solvant : 30 Vli (S I'itat liquide) 

- Pression de service : 0-250 bars 

- Tenpareture de service : O-IOCC 

- Hateriau : acier inox^Sable 304 ou 316 L et ptfe 

- Installation automatisee par un calculateur (BOUt, HiCEaL 30) 
assurant a la fois les fonctions de securite et de rggulaUon. 

Iftie etude ayant montre que le taux d'extraction des triglycerides 
avec le C02 supercritique augmente considerablement avec la 
pression jusqu'& 600 bars et une ten^ierature de 60»C, on a fixg 
les conditions d'extraction en tenant compte & la fois de ces 
donnees, des contraintes de pressions iniposees par 1 'installation 
pilote et des resultats de I'etude preliminaire. 
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Etape d^extcstction : - pression des autoclaves : 200 bars 

- teir5)erature : 55**C 

Etape de separation : - pression du decanteur * 120 bars 

- pression du decanteur P. 



'4 

et des separateurs $2 



50 bars 



- tetqperature des decanteurs 
et des separateurs . : ^^'^ 



III - ERCXXHT 

II s'agit de deux lots de graines de cassis : le lot n**l 
(cassis 1) a subi un traitement prealable (ediantillon alcoolise)*^ 
Le lot n°2-( cassis 2) n'a subi aucun traitement. 

Les graines sont broyees dans un moulin (type jpoulin h. caf§ avec 
lame) puis tamisees* La taille moyenne des particules recuperees 
pour le traitement par le etant de 700 pm environ apres 

detenaination par lecture laser (figure 2). Le broyage des graines 
nous a pose de tres grosses difficultes vu leur. relative 
elasticite ; un rejet non negligeable a du Stre consenti jaalgre 
des efforts longs et patients pour les brqyer aussi fineznent que 
possible, 

IV - JaWiYSE PES ECHaMTILLCJHS 

1) Teneur en lipides : 

Elle est determinee par gravimetrie, apres extraction/ selon la 
methode de FOLCH, de la fraction lipidigae contenue dans 5 g de 
produit tamise, avant et apres traitement par CO2 supercritique. 
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2) Determination de la teneur en acide •Y^linolenique (GIA) 

a) Preparation des esters methyliques : 

Les esters methyliques d'acides gras sont prepares par addition de 
Methylate de Sodium 0,5 N selon la norme NFT 60-233. Les esters 
sont ensuite extraits par I'hexane et concentres sous azote avant 
d'§tre analysees par chroroatographie en phase gazeuse (C.P.G). 

b) Analyse par C.P.G : 

Les esters methyliques sont analyses avec un chromatographe CARLO 
ERBA -HRGC 5300 equipe d'un dStecteur g ionisation de flame et 
d'une colonne capillaire SE 30 de longueur : 25 m. 



Temperature de I'injecteur 240'*C 

Temperature du detecteur 240**C 

Temperature du four 180*C 

Debit du gaz vecteur (Helium) 1 ml/to 

Volume injecte o,2//#l {split I 1%) 



Les resultats des chromatogrammes sont exploites a I'aide d'un 
integrateur SPECTRA-PHysiCS 4200. L' identification du GLA est 
obtenue par coirparaison de son temps de retention avec celui d'un 
etalon (obtenu par HPLC preparative de I'huile de bourrache). 

V - MODE OPERaiDIRE 

Apres remplissage des deux paniers cylindriques, avec des graines 
de cassis broyees et tamdsees {« 3 kg), ceux-ci sont introduits 
dans les autoclaves 1 et 2 avant verrouillage de ces demiers et 
mise en pressicai de 1' installation. 
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Le dioxyde de carbone est pcanpe S I'etat liqoide par deux pompes a 
menfcrane a t§te doseuse refroidie ; il est ensuite rechauffg g la 
temperature souhaitee (BB-C) dans un ecfaangeur double tube. Le 
solvant penetre ensuite dans les autoclaves (pots 1 et 2) en se 
chargeant d'extrait. La preiniSre etape de deconpression/chauffage 
est realisle dans le pot 3 et pennet tme premiere separation 
solvant/extrait avant les deux separateurs hautes performances 
S _S et le pot 4 (50 bars) le produit obterw est de couleur 
voisine mais beaucoup moins visgueux et contient une quantite non 
nggligeable d'eau que I'on peut aisemsnt separer de la fraction 
• lipidiqoe par centrifugaticai, 

VI - RESULiaaS exbbboxsnwjx . 

ln£li»nee de la qranulcanetrie des particules i 

L'extraction de lipides & partir de graines de cassis n'ayant subi 
qu'un brocage grossier (0-1500 m) (experience M3) ne permet de 
recueillir que 8,8 % d'extrait apres 22 heures de traitement par 
le COj supercritique. 

Le pourcentage d' extraction depend forteraent de la finesse des 
particules : lorsgue des graines broyees et tamisees, de dianetre 
noyen egal 3 700 ^nn, sont traitSes dans les mimes conditions, le 
produit extrait represente environ 20 % (en poids) de la diarge. 

Ua rendement optimal d' extraction est obtenu en traitant un 
produit sous forme de * poudre. ll faut alors dans ce cas, eviter 
les eventuels entrainements en utilisant des frittgs trSs fins. 

2) Cinetique d'extraction : 

Les figures 3 S 6 StabUes a partir des experiences Ml et M5 nous 
mcmtrent que l'extraction des lipides est rSalisee & 95 % en 
10 heures pour le cassis 1 et en 12 heures pour le cassis 2, qeci 
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pour 3kg de charge. Rpres decantation de I'extrait, la fraction 
lipidique repcesente 16 % en poids de la charge et la fraction 
agueuse 4 %. 

La Vitesse d'extracticn de I'huile, extrapolable a partir de la 
tangente a la courbe (figure 4), est estimSe S 70 g^li pour un 
debit de CX), de 30 1/h. 



CTSSg 1 

Biqperience Hi : charge 2977 g, cassis broyg et tamise, 

diaiiStre npyen : 700 micron 



15 



20 



Duree d' extraction 
(h) 


4,7 


7,6 


23 


Hasse d'huile tecueillie 

(g) 


315 . 


471 


483 


Rasse d'extrait 
Huile + Eau (g) 


369 


532 


595 


Fourcentage d'extraction 

{%) 


12,4 


17,9 


19,9 


Fourcentage d'huile 
(%) 


10,6 


15,8 


16,2 



Experience M2 : charge 3024 cassis broye et tamise 
diametre moyen : 700 microns 



30 


DorSe d'extraction 
(h) 


5,4 


22 




Itasse d'huile recueillie 

(g) 


354 


481 




Hasse d'extrait 
Huile + Eau (g) 


414 


591 


35 


Bourcentage d'extracticn 

(%) 


13,7 


19,5 




Asurcentage d'huile 
(%) 


11,7 


15,9 
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Experience M3 : charge 4253 g, broyage grossier, 
diametre moyen : 1500 microns 



XO 



Duree d'eztraction' 








(h) 


.5,4 


7 


22,5 


Masse d'extrait 


164 


177,5 




Huile + Esa -(g) 


374 


Fourcentage d'extracticm 
(%> 


3,8 


3,9 


8,8 



CRSSIS 2 

15 Ejqpirience H4 : charge 3307 g, cassis broye et tamise 
dian^tre moyen : 700 microns 



20 



Duree d'extcacticra 








(h) 


2 


7,5 


20,5 


Basse d'extrait 


190,5 


560 




Huile + Eau ■ (g) 


709 


Fouccentage d'extraction 
(%) 


5,7 


16,9 


21,4 



Experience «5 : charge 3055 g, cassis broye et tamise 
diametre moyen : 700 microns 



30 



Ourge d'extraction 








(h) 


5 


6,4 


22 


nasse d'extrait 


309,1 


470 




Huile + Eau (g) 


671 . . 


Fourcentage d'extraction 
(%) 


10,1 


15,4 


22 



35 
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ZABLEW DES tSBSOUnOS EXEERinaiiatR 



1 cassis 1 1 cassis 2 


Teneur en lipides 
(%) 


15,7 


16,7 


Fourcentage d'eactractian 
par OOj Baile + Eau (%) 


19 - 20 


21-22 


Oteneur residuelle en lipides 
apres extraction par CO-SC 
(%) 2 


0,4 


0,6 


Oteneur en GLA 

C.18 : 3 (n-6) dans les lipides 
totaux de la charge 


15,2. 


16,1 


Fourcentage de GIA 
dans le pot 3 


18,1 


18,4 


Fourcentage de GLA, | 14 4 
dans le pot 4 j ' 


14,3 



cassis 1 s 

Le cassis 1 presents un potential de 15,7 % en lipides totaux dont 
la teneur en acide r-linolenique est 15.2 %. apres 20 heures 
d'extraction environ, on recupere 19,5 % d'extrait constitue d'une 
fraction lipidique (15-16 %) et d'une fraction aqueuse (3-4 .%). La 
quasi totalite des lipides est extraite lors du traitement par le 
supercritique. La fraction restante etant sans doute constituee 
de phospolipides et de glycolipides, .. 



L'extraction de 95 li de lipides necessitant 190 heures de 
traitement (Figure 1) pour vdb charge de 3 kg de cassis, on 
reoipere done : 

" «^20L^x 2i . 447,5 g de lipides 
100 100 
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soit TO taux de solvant/huile extraite : 

^ Masse CO ^ utilise 
Masse huile extraite 

Debit X masse voimrique x duree extraction 
Basse huile 



30^10-3.1000.10 

447,5.10-3 " ^70 kg CO^/kg huile 



cassis 2 : 



Le cassis 2 est Mgferenient plus riche en lipides (16,7%) que le lot 
n» 1, ces lipides contenant 16,2 % d'acide r-linolenique- 

Apres 20 heures d'extraction, 21 a 22 % de produits sent recuperes 
dont 4 % d'eau. L'extraction de 95 % de lipides necessite 12 heures 
de traitement (Figure 2> I partir de 3 Kg de charge. 

On recupere ainsi : 



m « X 16,7 ^ 95 



X ^ « 476 g de lipides 
100 100 



soit un taux de solvant/huile extraite ; 

e = l^asse CO ^ utilise 
Masse huile extraite 

Debit X inasse volumique x duree d^extraction 
Masse huile 

30,10-^.1000.12 
®2 * 476,10-3 756 kg CO^kg huile 
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3) Teneur en acide Y-linolenique des differentes fractions 

Les teneurs respectives en acide -r-linolmique des cassis 1 et 2 
sont de 15,2 et 16,1 par rapport a leur con^xDsition glofaale en 
acides gras. Lors de la premiere etape de separation 
solvant/extrait effectuee dans le pot 3 a 120 bars, 60°C, on 
recupere une fraction de lipides contenant environ 18 % de GIA et 
14 + 0,5 % dans le pot 4 correspondant Sl la demiere etape de 
separation a 50 bars, 60*C. La solubilite des triglycerides (TG) h 
longues chaines carbonees et polyinsaturees est, en effet, plus 
faible que celle des TG satures et de faibles poids moleculaires ; 
c'est la raison pour laguelle une diminution du pouvoir solvant du 
provoque une desolubilisation selective de ces differentes 
especes. 



CXJNCUJSION 

L'extraction des lipides contenus dans les graines de cassis peut 
etre considere coraine totale. 

Le taux de solvant presente une valeur elevee qu'il convient de 
relativiser. L' optimisation des conditions de pressions et de 
teit$>eratures, en effet, pennet d'obtenir un taux de solvant 
sensiblement inferieur Sl 500 kg C02Ag huile. 

Les extraits recuperSs dans les pots 3 et 4 ont ete reunis en deiix 
lots (cassis 1 et 2) puis centrifuges afin d'eliminer la fraction 
agueuse et les solides. Finalement, environ 9 kg d'huile ont ete 
fournis. 

EXmPLE II 

ETODE DES PARRMETRES DE L'EX3RRCTIC3N A L'ECHELLE INEX3STRIELLE 



Dans la technique d'extraction d'huile par gaz carbonique 
supercritique a partir de grandes quantites de pepins de cassis. 
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selon I'exemple I, il s'est avere que le facteur principal, 
limitant le rendement d'extraction est la qualite du broyage des 



pepans. 

la technique suivante a pour but de quantifier ce phenomena a 
partir de'S echantiUons de pepins broyis de fagon differente. 

LOT 1 : broyage tres fin 
LOT N'* 2 : broyage moyen 
LOT N** 3 : broyage grossier 
LOT 4 : broyage a marteau 
LOT N** 5 5 produit ecrase 

La teneur en eau de ces echantillons a ete evaluee a 12 

Les conditions d'.extraction sbnt parfaitement identiques pour les 5 
echantillons et correspondent aux conditions que I'oq considere 
comme optimales selon' Inexperience, 

XI est a noter que des moisissures apparaissent rapideioent sur les 
pepins de cassis apres leur broyage. Il convient done de brqyer les 
graines juste avant 1' extraction. 

Conditions operatoires s 

Extraction pression 250 bar 

temperature 55*C 

Deconpression ... pression 40 bar 
ten^rature 7S^C 

Debit de solvant...... 10-14 kg/h 



Duree de 1 'extraction 



25-30 minutes - 



2637910 



- 16 - 

BESaLTSHS : 

- Manipulations 

On a rasseinble dans le tableau suivant les resultats obtenus. A 
titre de conparaison, on a ajoute dans le tableau (Mref ) les 
resultats obtenus dans un cas ou le brqyage avait et» realise avec 
xm moulin h cafe. 



REF 


1 EXTRACTiasi 


1 


BESULXATS 




Echantillon 


debit 


duree 
(nin) 


poids 
pSpin 


poids 1 extrait 
extrait % 


huilel taux 
extrait CO- 


Mr e f 


9 


25 


70 


20 


28,5 


16,1 


187 


LOT N" 1 


11 


30 


52 


12,9 


24,8 


14,0 


426 


LOT N" 2 


14,4 


25 


56,5 


13,3 


23,5 


13,3 


451 


LOT N» 3 


10 


30 


53,9 


9,6 


17,8 


10,0 


520 


LOT N" 4 


10 


30 


81,9 


8,6 


10,5 


5,9 


581 


LOT N» 5 


12 


25 


68,0 


6,4 


9,4 


5,3 


781 



CQgWEMTRIRES : 



A. Le pourcentage d'huile extrait a ete calcule en considerant que 
la teneur initials des pepins en huile est egale a 16^1 Ceci 
depend en fait de la teneur en eau. Nous avons considere que la 
valeur de 12 % d'eau etait exacte. 

B. Le taux de CO^ est defini comme etant le rapport du poids de gaz 
carbonique utilise sur le poids de produit extrait. 

. Optimisation : 

A partir de ces resultats (voir graphe ci-apres) on peut determiner 

les conditions optimales des extractions pour chaque type de 
broyage. 
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TEMPERATURE : 55 "C 



EC3ANTIXiL0N 


EXTRACTION 
OPTIMALB % 


XAUX DE 
SQLVAIOT OPTXHAL 


LOT N« 1 


23 


150 


LOT 2 


22 


135 


LOTN" 3 


16 


100 


LOT N» 4 


9 


60 


LOT N» 5 


7 


45 



OOMCXaSICBS 

Selon les resultats, 11 est clair que la qualitS du brocage est iin 
parametre important pour I'eJctraction de I'huile par fluide 
supercritique. Le rendement de 1 'extraction diminue rapidement 
lorsgue le diametre des particules augmente. 

Ces resultats montrent que, conme en extraction dassigue par les 
solvants organiques, les fluides supercritiques diffusent trSs 
lentement S I'interieur des graines de cassis. 

Le brqyage doit Stre le plus fin possible sans toutefcis produire 
de trop Igglres particules qui seraient entrainfies par le Suide et 
pourraient boucher les installations, m broyage donnant des 
particules de 200 a 600 microns et de preference d'environ 300 
microns, sexible I'qptiaum. Cette gualitg de broyage peut etre 
obtenue avec des brqyeurs & lame toumante comme les moulins a ca^ 
elSctriques pour des petltes unitSs operatoires. 
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REVENDICATIONS 
L' invention a pour objet : 

1. Un precede d'obtention d'huile de pepins de cassis par 
extraction par fluide supercritique des pepins de cassis 
caracterise en ce qu'on soumet la inatiere premiere puis a une 
extractiM totale par le gaz carbonique a I'etat supercritique 
pendant 10 a 22 h et a une tesperature con^irise entre 50 et 60" 
puis realise une operation de deconqpression - chauffage a une 
pression de 120 a 150 bars et a une ten^jerature variant de 60 a 
70«C pour recueillir par un decanteur, la phase lipidique, qui 
s'est sSparee, riche en acides gras insatures, soumet ensuite le 
fluide supercritique residuel a une deuxieme operation de 
decon^ression - chauffage a une pression coc^rise entre 35 et 60 
bars et a une tenperature allant de 60 a 80» pour recueillir 
dans un second decanteur une nouvelle fraction lipidique 
contenant des acides gras insatUres 

2. Un precede selon la revendication 1 dans lequel la tenperature 
d'extraction par le fluide a I'etat supercritique est de 
preference de 55®* 

3. Un precede selon la • revendication 1 dans lequel la ^nression 
d'extraction est de 200 Sl 300 bars et de preference entre 240 et 
260 bars. 

4. Un precede d'extraction selon la revendication 1 dans lequel la 
duree d'extraction varie de 10 g 25 heures et de preference de 
15 a 20 heures. 



35 



Un precede d'extraction selon la revendication 1 dans lequel la 
premiere operation de decon^jression s'effectue Sl une pression 
variant de 110 3 140 bars et de preference de 115 a 130 bars. 
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6. Vn procedde ^'extraction selon la revendication 1 dans lequel Za 
premiere operation de decompression s'effectue S tme teinpgrature 
qui varie de 60 et 65". 

7. ita precede d'extraction selon la revendication 1 dans leguel la 
deuxiSme operation de decompression s'effectue 3 une pression 
qui varie de 45 h 55 bars et de preference h une pression de SO 
bars. 

8. tti procSdS d'extraction selon la revendication I dans lequel la 
deuxieme operation de dgconpression s'effectue 3 une tenpgrature 
qui varie de 60 S 65°. 

9. Les huUes de pepins de cassis ayant me teneur en acide 
T-linolenique de plus de 10 %, de la nesse totale des matiSres 
grasses obtenues selon le procSde de 1 'invention. 



20 



25 



30 



35 




PLANCHE I 



2637910 



PLAHCHE 3 

% EXTRACTION 




